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Filter Aid 



The invention relates to a filter aid, as disclosed in the preamble of claim 1, a proceess for its 
production and its application. 

Cellulose-based filter aids have been known for a long time ("Ullmann's Encyklopadie der 
technischen Chemie", 3rd edition (1951), first volume, page 492, key word "felted layers" and page 
493, key word "filter aids"). Cellulose is produced in a multi-step chemical process, in which all 
sensorially active materials are removed from the raw material. 

Hence filter aids made of pure cellulose are used wherever the sensorial neutrality of the used filter 
aid is of great significance. Examples of cellulosic filter aids are EFC (low extract cellulose), fine 
powder cellulose, fine fibrillated cellulose, cationized powder cellulose, fine MCC 
(microcrystalline cellulose). 

In contrast, filter aids made of untreated woodpulp are produced by mechanical comminution, thus 
only by physical treatment, and can, thus, release extractives (color, odor, flavor) during filtration. 
Therefore, the use of wood fiber-based filter aids is usually limited to industrial nitrations, where 
relatively little demand is placed on the sensory analysis. 

Not only for filtration in the food and luxury food sector, but also for many industrial applications, 
they may not be considered, e.g. for sugar solutions (glucose, dextrose, fructose), molasses, dye 
solutions, fats and oils and the like. 

The difficult field of beverage filtration demands, on the one hand, complete sensorial neutrality of 
the used filter aid; on the other hand, the number of commonly used filter aids are limited for 
economic reasons, since the maximum expense for the filter aid is fixed by the price of the mineral 
filter aids dominating this market. 

Usually beer filtration take place in two steps. The first step usually involves, a coarse filtration, 
during which operation the liquid usually passes through a precoated layer of a filter aid. This step 
is frequently followed by a fine filtration (membrane, kieselguhr, etc.). 
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The standard filter aid for the precoat-type filter in the beverage, especially beer, sector, is 
kieselguhr. A high percentage of the world beer production is clarified by kieselguhr filtration. 
Currently it exceeds more than 1 . 1 billion hi beer. 

The total demand for filter aids is worldwide ca. 750,000 tons per year, where inorganic materials, 
like, for example, kieselguhr, perlite or bentonite, constitute by far the largest share of this amount.' 
Of this total amount about 250,000 tons to 300,000 tons per year are consumed worldwide by the 
beverage industry, largely by the breweries, but also by producers of wine and fruit juices. 

The amount of filter aids, which are based on organic raw materials that can regrow again 
(cellulose, woodpulp, etc.), is to date only ca. 20,000 tons per year, even though their use offers a 
plurality of advantages over inorganic filter aids. 

Thus organic filter aids are natural materials, whose quality fluctuates only over a narrow range and 
whose occurrence can be renewed at regular intervals. In addition the use of organic filter aids 
presents neither a health risk nor harmful effects for the environment and nature. Pumps and 
conveying elements of the filtration system are protected as much as possible owing to the non- 
abrasive property. Finally the consumed filter cakes can be easily disposed, for example, through 
land management, composting or animal fodder. 

Of,A, w ^:,cu„.:j ; . ... . 
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filtration properties that do not completely match those of kieselguhr. 

For this reason organic filter aids have not been able to prevail to date against kieselguhr or are used 
in any case together with kieselguhr (report by J. Speckner "Cellulose as Filter Aids" in the journal 
("Brauwelt", vol. 124 (1984), issue 46, pages 2058 to 2066, in particular page 2062, left column 
top). 

However, kieselguhr has become increasingly a problem: As a natural mineral material its 
occurrence is limited. Thus in the case of kieselguhr one must resort more and more to low grade 
qualities in order to meet the high demand of industry. The result is, however, a rising cost for the 
cleaning and processing of kieselguhr, which could in the long run have a negative impact on its 
economic situation. 

An even greater impact presents, however, the fact that the users' attitude toward' kieselguhr is 
becoming more critical. 

This reservation stems from the problems posed to the lungs due to many natural mineral materials 
and hence kieselguhr, a feature that must be taken very seriously from the point of view of 
occupational medicine. In 1988 the World Health Organization (WHO) categorized kieselguhr as a 
carcinogenic substance following a series of animal experiments. For handling there are strict 
regulations that are being asserted and observed more and more in Germany. 
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Another factor is that the disposal of kieselguhr is becoming increasingly more critical in industrial 
countries. A classification as hazardous waste makes landfilling considerably more difficult With 
the introduction of the new technical rules on municipal waste, the disposal situation for kieselguhr 
is becoming more restrictive. In many cases disposal of kieselguhr used as filter aid already gives 
rise to costs of approximately DM 600.00 per t of kieselguhr, when used in beer filtration, or 
1 ,500.00 per t of kieselguhr when used in the industrial filtration of problematic substances. 

Starting from these urgent problems in particular in the beer filtration sector, the invention is based 
on the problem of developing a filter aid that is effective and can be provided economically. 

This problem is solved by the invention described in claim 1. 

Sensorially active substances, thus active with respect to color, odor and / or flavor, are to be 
removed from the filter aid to a sufficient extent prior to use as a filter aid so that none of these 
substances can pass into the filtrate to a significant extent and impair its sensorial properties. The 
particles are neutralized sufficiently to a certain extent sensorially in order to be able to serve as a 
filter aid. In so doing, it is essential that the treatment is carried out only to the extent that it is 
necessary for this purpose. The use of energy and chemicals remains in a justifiable range so that 
the product can compete economically with kieselguhr. The action is, therefore, not as intensive as 

~ iw j"«v"vuv;u v/i otnuiuac uuiu wuuu nucrs. ourpnsingiy u nas oeen round that by 

means of a liquid treatment a sufficient neutralization of the particles with respect to sensorial 
aspects can be achieved without the need for simultaneously high pressures and temperatures to be 
employed, without the need for large amounts of aggressive chemicals and treatment periods of 
many hours to days. In this respect the invention opens an expanded area of application for plant 
fiber materials without the expense required for the production of cellulose. 

Although the starting point and preferred area of application for the invention is beer and beverage 
filtration, which concerns the provision of a kieselguhr substitute material, the invention is not 
restricted to this area of application. 

In a preferred embodiment of the inventive thought the particles comprise wood particles (claim 2), 
for example, wood fibers (claim 3) or, in particular, wood comminution residues (claim 4), hence 
for example sawdust, sanding dust, wood shavings, wood chips, cutting waste, chipped wood and 
the like. 



However, cotton, straw, hemp, flax, bast, grasses are also suitable starting material, similarly 
cellulose-containing secondary raw materials, like old paper and paper waste. 

In the preferred embodiment of the invention the particles have been treated with a dilute alkali 
solution (claim 5). However, treatment with diluted acid (claim 6), with an organic or inorganic 
solvent (claim 7) or also only with water (claim 8) is not ruled out, where according to the 
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conventional rules longer action periods and higher temperature must compensate for the lower 
solubilizing power. 

The filter aid particles produced from wood particles are actually to retain their wood character i e 
the hgmn shall not have been virtually quantitatively extracted from the raw material wood as 
occurs m cellulose production in the sulfite or sulfate process by treatment for many hours at raised 
pressure at temperatures far above 100°C. 

The treatment time in the invention can be relatively short, especially for the alkali solution 
treatment, for example less than two hours, so that it is differentiated by almost one order of 
magnitude from the treatment time in the production of cellulose. The goal is the removal of only 
fractions of the wood that are unwanted with respect to the application purpose as a filter aid, i e 
have an effect in terms of flavor, odor and/or color in the filtrate. In this case it is not primarily 
hgmn, but compounds, such as essential oils, terpeneoils and terpenoids, tannic acids fats and 
waxes, phenolic substances (lignans, phenylpropanes, coumarin) stilbenes, flavonoids and the like 
which constitute an amount ranging from approximately 4 to 5 percent by weight of the dry wood' 
It has been found that these compounds can be, by means of a treatment with dilute alkali solutions 
or acids even at ambient temperatures under atmospheric pressure, extracted from the wood or else 
made inactive to the extent that the treated wood particles are sufficiently neutral sensorially for 
P ™T< .TJ* 3 fi ) ter 3id - 11 is whether during a rigorous analysis no residues of the 

ur.v/antc^ t> H c ca^ U Reived any longer, but ratner, tor example, a medium filtered using the 
filter aid does not permit, during sensorial testing, any wood flavor or wood aroma or any brown 
discoloration to be recognized. 

Precisely with the use of wood particles as the starting product can the filter aid of the invention be 
provided especially economically. The cost ought to be in the same order of magnitude as the cost 
for kieselguhr, but only at about one-third the cost for cellulose powder. 

It also seems to the case that the particles treated according to the invention also exhibit a 
roughened or fissured surface structure that has an advantageous effect on the filter properties. 

The treatment can be brief relative to the treatment durations of cellulose production. 

The grinding determines largely the filtration properties. With fine grinding the permeability of the 
filter layer is generally lower. By means of grinding (micromotion, fibrillation), the particle shape 
is also affected, a feature that in turn changes the water value, which will be explained below, as a 
measure for the permeability of the filter layer. In the case of fibrous cellulose products they can be 
fibnllated to a greater or lesser extent. The grinding can also be performed in a plurality of steps, 
during which procedure a first grinding for the production of the particles is followed by a further 
grinding after the treatment and before or after the drying. 
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According to claim 9, the filter aid can comprise essentially only wood particles of one and the 
same type, size and pretreatment, thus can be essentially uniformly composed. 

However, it is also possible according to claim 10 for the filter aid to comprise at least two particle 
fractions comminuted according to different processes, in order to be able to set the filtration 
properties in accordance with the requirements. 

From the same aspect, the filter aid can comprise at least two particle fractions comminuted to 
different dimensions (claim 11) and/or at least two particles produced from different starting 
materials (plant fibers) (claim 12). 

The filter aid can also comprise other fractions that do not affect the filtration properties (claim 13). 

It can also be a mixture with other filter-active constituents, i.e. not consisting of plant fibers (claim 
14), also with mineral constituents (claim 15), namely with kieselguhr (claim 16), which would 
have the effect of reducing the kieselguhr content and the associated problems mentioned at the 
outset. 

However, suitable additional constituents are also other mineral filter aids, in particular perlite 
(claim 17). 

According to claim 18, the largest mean particle diameter of the ready-to-use filter aid shall be less 
than 3.0 mm. 

In contrast, in the case of fibrous particles the mean fiber diameter shall be less than 1 .0 mm. 

Since the particles are produced by grinding, they do not have an exact size, but rather a size 
distribution for instance according to a Gaussian curve. The position of the maximum on this curve 
may be taken to mean here the largest particle dimension. 

The filter aid of the invention can be used to form precoated filter layers in the same manner as was 
previously the case with mineral filter aids. 

The invention also extends to a process according to claim 20 for producing the filter aid, in which 
the particles are digested by the treatment solution in the course of a period of action. ' 

A suitable temperature range during the treatment of the particles is the range of ambient 
temperature, which, although it does not require any consumption of heating energy, does require 
longer treatment times (claim 21). 

Another practicable range with shorter treatment times is 50-1 30°C (claim 22). 
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Another important feature of the process during the treatment of the particles is, however, that the 
treatment can also take place at temperatures below 100°C and simultaneously at atmospheric 
pressure (claim 23), a feature that significantly simplifies the system required to produce the filter 
aid. 

In a preferred method according to claim 24 a dilute alkali solution is used as the treatment 
medium. 

According to claim 25, atmospheric pressure in the temperature range of 70 to 90°C can be 
employed, which is a temperature markedly increased with respect to room temperature, but is 
below the boiling point and eliminates the use of pressure vessels. This leads to a usable filter aid 
with a minimum of equipment and energy consumption. 

"Dilute alkali solution" shall mean an aqueous solution having a content ranging from 2 to 10% by 
weight of the dry alkali, based on the solids content (claim 26). 

In the preferred embodiment of the invention, a sodium hydroxide solution is used (claim 27). 

The period of action depends, apart from the pressure and temperature, on the solubility power of 
the treatment solution for the unwanted constituents and in the case of water as the treatment 

Snilltinn it will Kp. r-^^tU ro ]. r 1, — t_ »u. _r . , .. . . 
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solution, periods in the seconds range are out of the question, but rather those that are short in 
comparison with the periods of action of many hours to days necessary in cellulose production. The 
period of action is partly dependent on the particle size. 

It is, moreover, of a size determined by the fact that precisely only the sensory-critical substances 
are to be removed from the particles, in particular the wood particles. The latter purpose is achieved 
when at most 10% by weight on an absolutely dry basis of the wood constituents are removed 
(claim 28), whereas the production of cellulose relates to the release of generally more than 30% of 
the wood constituents. 

In the case of an alkali solution treatment the period of action can range in particular from 5 to 
120 min. (claim 29). 

The density, i.e. the percentage by weight of the particles in the dilute alkali solution, can range 
from 5 to 25% during the treatment (claim 30). 

After the period of action the particles can be washed and dried (claim 31). 



The particle size (maximum of the particle size distribution) can be up to 10 mm, preferably 0.1 to 
1 .0 mm, during the treatment (claim 32). 
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Since grinding in the wet phase changes the particle shape, a possibility is opened up in this manner 
of setting the water value (claim 33). 

In individual cases it is possible, without having to waive the sensorial neutrality to further 
comminute the particles after the alkali solution treatment and the drying process (claim 34). 

To obtain clear conditions with respect to the filter properties, it is advisable, according to claim 35 
to grade the particles after the alkali solution treatment and the drying process. 

The invention is also embodied in the use of finely divided plant particles, which during a period of 
action have been subjected to a liquid treatment, which removes the sensorially active substances 
from the plant particles, as a filter aid (claim 36), in particular when the particles have been treated 
according to the process of claims 20 to 35 (claim 37). 

A suitable use is especially in beverage filtration, in particular beer filtration (claim 38). 

Other fields of application of the invention are food filtration (claim 39), for example sugar 
solutions, edible oil, fat, gelatin, citric acid, alginate etc., filtration in the chemical sector (claim 40) 
for example chloralkali, in the sector of the cleaning of auxiliary liquids in metalworking (claim 
41), for example cooling lubricants, rolling oils, polishing oils, etc., and in the pharmaceutical and 

COSmetlCS Sector (r.lsim 40> 

To study the efficacy of the treatment of the plant fiber particles of the invention, untreated plant 
fiber particles (Lignocel C 120) were compared with plant fiber particles treated according to the 
invention (Sample No. 1; Sample No. 2; Sample No. 3). The Samples No. 1 to No. 3 were treated 
as follows: 

S^spJeJ: To produce the treated plant fiber particles, 330 g of wood fiber flour (particle range- 70 
-150 mm), 3700 ml of water and 15.8 g of solid sodium hydroxide were digested (reacted) in a 
mixing and treatment reactor at from 20°C to 25°C without additional heating and without stirring 
The solids content was below 10% by weight, the retention time was at least 16 hours, the P H of the 
aqueous alkali solution was below 1 1 .3 after 1 6 hours. 

The sodium hydroxide solution was filtered off by vacuum via a plastic filter, the predried wet cake 
was slurried in hot water (70°C) so that a solids content below 15% by weight was achieved. A 
final pH ranging from 3.0 to 7.0 was set using dilute hydrochloric acid, and the solution was filtered 
off under vacuum via a plastic filter. The subsequent rinsing was performed at least twice each time 
with 200 to 500 ml of water at 70°C. 

Sam P le 2 was lreatod wit h a hot alkali solution and rinsed cold. In a mixing and treatment reactor 
at temperatures above 50°C and with stirring 330 g of wood fiber flour (particle range: 70-150 
mm), 3700 ml of water and less than 12 g solid sodium hydroxide were digested (reacted). The 



solids content was below 10% by weight; the retention time was at least 20 minutes; the pH value 
of the aqueous alkali solution was below 10.8 at the end of the experiment. The sodium hydroxide 
solution was filtered off under vacuum via a plastic filter, the predried wet cake was slurried in hot 
water (70°C) so that a solids content below 15% by weight was achieved. A final pH ranging from 
3.0 to 7.0 was set using dilute hydrochloric acid; and the solution was filtered off by vacuum via a 
plastic filter. The subsequent rinsing was performed at least twice each time with 200 to 500 ml of 
cold water at 20°C. 

Sam P le 3 was P rod uced at a pilot plant. The solids content was comparable with the laboratory 
batches. It was washed three times in cold water. 

To determine the yield a thin layer of the resulting wet cake ranging from 5 to 10 mm was spread 
on a sheet and dried. 

The degree of whiteness and the density was determined with this material. 

The yield (on an absolutely dry basis) was at least 97% by weight, i.e. at most 3% by weight of the 
constituents of the wood fiber flour that was employed was released during the alkali solution 
treatment. 

The sensorial test was ronHi^M o~ — : j.;.t. 1 __<•.„. . - 
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in 1 50 ml water at 1 00°C. With this suspension the smell and taste were tested. 

To get an impression of what is still present in the untreated wood particle material (Lignocel C 
120), on the one hand, and the wood particle material (sample nos. 1-3), subjected to the alkali 
solution treatment, the materials were subjected to an extraction in a Soxleth apparatus. The amount 
of the still extractive constituents present in the materials is a measure for the suitability of the 
material as a filter aid for sensorially challenging filtrations. 

During the extraction operation in the Soxleth apparatus 5 g of the product dried to a moisture 
content below 10% by weight were extracted with 250 ml ethanol / water (1:1) for 5 hours; and the 
extract content was determined gravimetricly. 

With the material dried to a moisture content below 10% by weight, a test filtration was 
subsequently conducted according to a procedure specified by the Schenk company at 20°C, in 
which procedure the wet cake height, the Darcy value, the fluming behavior, and the water value 
are determined. 

The results of the test are compiled in the attached table. 



The sensorial area was evaluated with numbers, where 0 denotes good, 10 denotes poor. 
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The table shows that the untreated material with respect to odor exhibits a value 8 which is 
obviously worse than the value of the treated samples nos. 1-3. 

The same applies to the flavor, which was virtually impossible to evaluate with the untreated 
product Lignocel C 120. 

An important point is the amount of extract. In the untreated product Lignocel C 120 3 37% could 
still be extracted, whereas the equivalent values of treated products were 1.0%. This means that the 
relatively mild alkali solution treatment had already released a noticeable amount of the extractable 
constituents, a feature that may be a disturbing factor in the use of the product as a filter aid. 

The alkali solution treatment of the product and the subsequent washing operations make it possible 
to affect somewhat the water value, which is a measure for the permeability of the filter aid The 
water value is determined with a laboratory pressure filter (diameter 50 mm) and an elevated water 
tank with level control. Between the level of the water in the elevated water tank and the filter 
bottom a difference of 2 m must be maintained. 

The laboratory filter is provided and sealed with a moistened permeable layer of cellulose (Schenk 
Iayer Wlth 1116 screen side downward). Then 25 g of filter aid are slurried in 200 to 300 ml pure 

7**\Zt™?£ le T» tranSf ! ITed in !°5 ekb filter ^ Iab filter is attached t0 * e elated water 
°~ "7?" °" C ' lllnutc SGS waici ^ icmuvcd via a fiiier and then the time tor the 
next 100 ml filtrate stopped. The water value follows from the stopped time as follows: 



480 



time in minutes 



If the result is a water value of less than 1 50, the determination is done as above, but with the use of 
only 4 g of filter aid. Then the result is: 



time in minutes. 



Hence the shorter the time, required for a specific volume of water to flow through the filter layer 
the higher is the water value. 
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10. 



Patent Claims: 



Filter aid that comprises finely divided plant fiber particles, characterized in that the 
particles have been subjected to a liquid treatment, which removes the sensorials active 
substances from the plant fibers. 

Filter aids according to claim 1, characterized in that the particles comprise wood 
particles. 

Filter aids according to claim 1, characterized in that the particles comprise wood fibers. 

Filter aids according to claim 1, characterized in that the particles comprise wood 
comminution residues. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 4, characterized in that the particles have 
been subjected to a treatment with a dilute alkali solution. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 4, characterized in that the particles have 
been subjected to a treatment with diluted acid. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 4, characterized in that the particles have 
been subjected to a treatment with an organic or inorganic solvent. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 4, characterized in that the particles have 
been subjected to a treatment with water. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 8, characterized in that it essentially 
comprises only wood particles of one and the same type, size distribution and pretreatment. 

Filter aid according to one of claims 1 to 8, characterized in that it comprises at least two 
fractions of particles comminuted by different processes. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 8, characterized in that it comprises at least 
two fractions of particles comminuted to different dimensions. 

Filter aid according to any one of claims 1 to . 11, characterized in that it comprises 
fractions of particles produced from at least two different starting materials. 
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17. 
18. 



Filter aid according to any one of claims 1 to 12, characterized in that it comprises other 
organic or inorganic fractions that do not affect the filtration properties. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 13, characterized in that it comprises other 
filter-active fractions. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 14, characterized in that it comprises other 
mineral fractions. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 15, characterized in that it comprises 
kieselguhr. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 16, characterized in that it comprises perlite. 

Filter aid according to any one of claims 1 to 17, characterized in that the mean particle 
dimension of the ready-to-use filter aid is below 3.0 mm. 

19. Filter aid according to any one of claims 1 to 17, characterized in that the mean fiber 
diameter is below 1.0 mm in the case of fibrous particles. 

that the particles are digested with the treatment solution during a period of action. 

21. Process according to claim 20, characterized in that the temperature of the treatment 
solution during the treatment is in the range of ambient temperature. 

22. Process according to claim 20 or 21, characterized in that the temperature of the treatment 
solution during treatment ranges from 50-130°C. 

23. Process according to any one of claims 20 to 22, characterized in that the temperature of 
the treatment solution during the treatment is below 100°C and the treatment takes place 
under atmospheric pressure. 

24. Process according to any one of claims 1 to 23, characterized in that the treatment is 
conducted with a dilute alkali solution. 

25. Process according to any one of claims 1 to 24, characterized in that the temperature of 
the alkali solution during the treatment ranges from 70 to 90°C. 

26. Process according to any one of claims 1 to 25, characterized in that the concentration of 
the dilute alkali solution ranges from 2 to 10% by weight, based on the solids content. 
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27. Process according to any one of claims 24 to 26, characterized in that the alkali solution 
used is a sodium hydroxide solution. 

28. Process according to any one of claims 20 to 27, characterized in that the period of action 
is of such a duration that at most 10% by weight on an absolutely dry basis of the wood 
constituents are removed. 

29. Process according to any one of claims 24 to 28, characterized in that the period of action 
ranges from 5 to 120 min. 

30. Process according to any one of claims 24 to 29, characterized in that the density during 
the treatment ranges from 5 to 25%. 

31. Process according to any one of claims 20 to 30, characterized in that the particles are 
washed and dried after the period of action. 

32. Process according to any one of claims 20 to 31, characterized in that the particle size 
during the treatment is up to 1 0 mm, preferably from 0. 1 to 1 .0 mm. 

33. Process according to any one of claims 20 to 32, characterized in that the water value is 
set bv influencing the grindino in the. wp.t nhw* /VefWa 

34. Process according to any one of claims 20 to 33, characterized in that the particles are 
further comminuted after the treatment and before the drying, simultaneously with the 
drying or after the drying. 

35. Process according to any one of claims 20 to 34, characterized in that the particles are 
graded after the treatment and the drying. 

36. The use of finely divided plant fibers that for a period of action have been subjected to a 
liquid treatment, which removes the sensorially active substances from the plant fibers, as a 
filter aid. 

37. The use of finely divided plant fibers, which have been produced according to any one of 
claims 20 to 3 5, as a filter aid. 

38. The use according to claim 36 or 37 in beverage filtration, in particular beer filtration. 

39. The use according to claim 36 or 37 in food filtration. 

40. The use according to claim 36 or 37 in the sector of the cleaning of liquids in the chemicals 
industry. 



The use according to claim 36 or 37 in the sector of the cleaning of auxiliary liquids 
metalworking. 

The use according to claim 26 or 37 in the sector of pharmaceuticals and cosmetics. 
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Abstract: 



The filter aid comprises finely divided plant fibers, which for a period of action have been subjected 
to a liquid treatment, which removes the sensorially active substances from the plant fibers. 
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Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein F.lterhilfsmittel nach dem Oberbegriff des Anspruchs 1, ein Verfahren zu seiner 
Herstellung und seine Verwendung. 

Anfl^no^ 161 baSiS .l" d SCk l3ngem bekannl ("Ullmanns Encyklopadie der lechnischen Chemie, 3 

CuTZJ J ?I hT ' S , eUen G 492 ' Stichwort " Verfilzte Schichten " "" d 493, Slichwort "Filterungshilfsmitte -) 
ChemiSChCn PrOZCB ta «- dU - bd d - ^ ™ h « 
F.lterhilfsrnittel aus reiner Cellulose finden daher iiberall dort Anwendung, wo die sensorische Unbedenkkchkeit des 
e.ngesetzten FilterhilfsnuUek von wesentlicher Bedeutung ist, Beispiele fur cellulosische Fikerhilfsmittel sind: ETC (ex- 
kristSTcSuS PulverCd,ul0Se ' feine fibrilUerte Cellulose > kationisierte Pulvercellulose, feine MCC (mikro- 

H„S5l^ tl lTK nb ^ hand u Uen HoIzfaserstof f^ werden dagegen durch mechanische Zerkleinerung, also nur 
durch physikahsche Behandlung hergestellt und konnen demnach im Verlauf der Filtration Extraktsloffe (Farbe Geruch 
Geschmack) abgeben. Der Einsatz von Filterhilfsmitteln auf Holzfaserbasis ist daher in der Regel auf techniscne Filtra- 
nonen mit genngeren Anspriichen hinsichtlich der Sensorik beschrankt. Fur Filtrationen im Nahrungs- und GenuBmit- 
Dex^FrS^ Viele p t ^ h " i . Sche Zw «* e k0 ™ sie ™"t in Betracht, z.B. bei Zuckerlosungen (Glucose, 
Dextrose, Fructose), Melasse, Farbelosungen, Fetten und Olen und dgl. 

Das schwierige Gebiet der Getrankefiltration erfordert einerseits die vollkommene sensorische Neutralist des einee- 
setzten Filterhilfsmittels; andererseits ist die Zahl der grundsatzlich einsetzbaren Fikerhilfsmittel aus wirtschaftlichen 
Grunden begrenz^ da die maximalen Aufwendungen fur das Fikerhilfsmittel vom Preis der in diesem Markt dominie- 
renden minerahschen Fikerhilfsmittel festgelegt wird. 

f^nTTfvP B ! erfiUration in zwei S^n. In der ersten Stufe handelt es sich in der Regel urn eine Grob- 
r ltration bei der die Flussigkeit meist eine angeschwemmte Schicht eines Filterhilfsmittels passiert. Dieser Stufe ist hau- 
fig eine Femfiltration (Membran, Kieselgur etc.) nachgeschaltet. 

Das maBgebliche Fikerhilfsmittel fiir die Anschwemmfiltration auf dem Getranke-, insbesondere Biersektor ist Kie- 
mehrals' \l tZd^S**** Weltbier P roduktion wird mittels Kieselgurfi ltration geklart. Dies sind deceit insgesamt 

Der Gesamtbedarf an FilterhUfsmitteln liegt weltweit bei ca 750.000 1 pro Jahr, wobei der weitaus groBte Anteil dieser 
Mcnge von anorgamsch^toffen wie jeben Kieselgur, Perlite oder Bentonit gestelk wird. Von dieser Gesamtmenge wer- 
den weltweit etwa 250.000 1 b,s 300.000 t pro Jahr von der Getrankeindustrie verbraucht, zum groBen Teil von Braue- 
reien, aber auch von Herstellern von Wein und Fruchtsaften. 

«^ JZ7h\™fi l '-^u"!™' U ™'"' T aU ^ U ^"' Scllc "' u «« w W'-''swww« 5-ohsiouen basieren ^Ceiiuiose, Roizraser- 

SSS^SS^ti^'^*^*- ~" 8i "' **** - 

So handelt es sich bei den organischen Filterhilfsmitteln urn natiirliche Materialien, deren Qualitat nur in geringen 
Cjrenzen schwankt und deren Vorkommen in regelmaBigen Abstanden erneuert werden kann. Zudem birgt die Verwen- 
dung von organischen Filterhilfsmitteln weder gesundheitliche Risiken noch schadUche Auswirkungen fiir Umwelt und 
Natur. Pumper. und Forderelemente der Filtrationsanlagen werden aufgrund des nichtabrasiven Verhaltens bestmoglich 
geschont Schl.eBbch lassen sich die verbrauchten Filterkuchen beispielsweise iiber Landwirtschaft, Kompostieruns 
oder Viehverfutterung relativ leicht entsorgen. .- 

Allerdings sind die organischen Fikerhilfsmittel zum Teil urn ein Mehrfaches teurer als Kieselgur oder sie besitzen Fil- 
t rationseigenschaften, die denen der Kieselgur nicht in vollem MaB entsprechen 

Aus diesem Grand haben sich organische Fikerhilfsmittel bisher gegen Kieselgur nicht in Szene setzen konnen bzw 

y^Rrlnl S Z T U l ammen ,^ l ,So^ l8 ^;^ Wendet W ° rden (AufsatZ VOn 1 SP**"" "Cellulose als Fikerhilfsmittel" in 
Z. Brauwek , Jahrgang 124 (1984), Heft 46, Seiten 2058 bis 2066, insbesondere Seite 2062, linke Spake oben) 

Kieselgur erweist sich jedoch in zunehmendem MaBe als problematic. Als minerakscher Naturstoff ist sie in ihrem 
vorkommen begrenzt. Inzw.schen muB bei Kieselgur mehr und mehr auf minderwertige Quaktaten zuriickgegriffen wer- 
den, urn dem hohen Bedarf der Industrie gerecht zu werden. Dies fiihrt jedoch zu steigenden Aufwendungen fiir die Rei- 
n.gung und Verarbeitung der Kieselgur, die langfristig deren wirtschaftliche Situation negativ beeinflussen konnte 

JS, T gr5Ber " m EinfluB iSt aber die Tatsache ' daB die Anwender gegeniiber der Kieselgur eine zunehmend kriti- 
sche Haltung einnehmen. 

Dies ist auf die Lungengangigkeit vieler natiirlicher Mineralstoffe und auch der Kieselgur zuriickzufuhren die aus ar- 
be.tsmediz.n.scher Sicht sehr ernst zu nehmen ist. Die World Health Organisation (WHO) stufte Kieselgur 1988 nach 
^rvcrsuchsreihen als kanzerogenen Stoff ein. Fur die Handhabung gelten strenge Vorschriften, die in Deutschland mehr 
und mehr beachtet und durchgesetzt werden. 

FiSpi^T A I 1 "? 1 b f Stehtdarin : daB die Emsorgung der Kieselgur in Industrielandern zunehmend kritischer wird. 
Line binsiufung als Sondermull erschwert die Deponierung erheblich. Mit der Einfuhrung der neuen TA Siedlungsabfall 
o ^^ m &*to*i™ fur Kieselgur weiter. In vielen Fallen verursacht die Entsorgung von als Rlter- 
«?£il^Y£SS^ bere.^ Kosten von ca. 600,00 DM pro t Kieselgur, wenn diese in der Bierfiltration ein- 
wurde 1 K ' esel S ur> wenn diese W der ^hnischen Filtration von Problemstoffen verwende. 

Ausgehend von diesen drangenden Problemen insbesondere auch auf dem Gebiet der Bierfiltration iiegt der Erfindung 
die Aufgabe zugrunde, e.n w.rksames und wirtschaftlich bereitstellbares F.lterhilfsmittel zu entwickeln 
D.ese Aufgabe w.rd durch die in Anspruch 1 wiedergegebene Erfindung gelost. 

Es sollen sensonsch, also farblich, geruchlich und/oder geschmacklich wirksame Stoffe vor dem Einsatz als Filter- 
h,lfsm.llel m ausreichendem MaB aus dem Fikerhilfsmittel entfeml werden, so daB keiner dieser Stoffe in nennenswer- 
tcm Umfang in das F.krat ubergehen und dessen sensorische Eigenschaflen beeintrachtigen kann. Die Partikel werden 
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gcwissermaBen sensorisch ausreichend neutralisiert, um als Filterhilfsmittel dienen zu konnen. Dabei ist wesenllich daB 
die Behandlung nur gerade soweit gelrieben wird, wie es fur diesen ZWeck erforderlich ist. Der Energie- und Chemika- 
heneinsatz bleibt m einem vertretbaren Rahmen, so daB das Produkt wirtschafUich mit Kieselgur konkurrieren kann Die 
binwirkung ist also mcht so durchgreifend, wie es bei der HersteUung von Cellulose aus Holzfasern der Fall ist. Uberra- 
schend wurde gefunden, daB durch eine Fliissigkeitsbehandlung eine ausreichende Neutralisierung der Partikel in senso- 
nscner Hinsicht erreicht werden kann, ohne daB es gleichzeitig anzuwendender hoher Driicke und Temperaturen groBer 
iviengen scharfer Chemikahen und vielstiindiger bis tagelanger Behandlungszeiten bedarf. Durch die Erfindung wird un- 
ter einem Aspekt den Pflanzenfaserstoffen ein erweitertes Anwendungsgebiet eroffnet, ohne daB es des Aufwandes wie 
bei der Lelluloseherstellung bedarf. 

Ausgangspunkt und bevorzugtes Anwendungsgebiet fur die Erfindung ist zwar die Bier- und Getrankefiltration wo es 
schrSnkt U " 8 ClneS K,esel S urersatzstoffes g eht - doch ist die Erfindung nicht auf diesen Anwendungsbereich be- 

Bei der bevorzugten Ausfuhrungsform des Erfindungsgedankens umfassen die Partikel Holzpartikel (Anspruch 2) 
z. o. Holzfasern (Anspruch 3) oder insbesondere Holzzerkleinerungsreste (Anspruch 4), also z. B. Sagemehl Schleif- 
mehl, Holzspane, Hackspane, Frasabfall, Splitterholz und dergleichen. 

Es kommen aber auch Baumwolle, Stroh, Hanf, Flachs, Bast, Graser als Ausgangsmaterial in Betracht, ebenso cellu- 
losehaltige Sekundarrohstoffe wie Altpapier und Papierabfalle. 

Bei dem bevorzugten Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung sind die Partikel mit verdunnter Lauge behandelt worden 
(Anspruch 5). Es ist jedoch eine Behandlung mit verdunnter Saure (Anspruch 6), mit einem organischen oder anorgani- 
schen Losungsmittel (Anspruch 7) oder auch nur mit Wasser (Anspruch 8) nicht ausgeschlossen, wobei nach den be- 
kannten Regeln langere Einwirkungsdauer und hohere Temperatur das geringere Losungsvermogen auszugleichen ha- 

Die aus Holzpartikeln hergestellten Partikel des Filterhilfsmittels sollen tatsachlich noch Holzcharakter haben d h es 
sol l nicht prakusch quantitativ das Lignin aus dem Rohstoff Holz herausgelost worden sein, wie es bei der Celluloseher- 
stellung im Sulfit- oder Sulfatverfahren durch vielstiindige Behandlung unter erhohtem Druck bei weit iiber 100°C lie- 
genden Temperaturen geschieht. 

Die Behandlungszeit bei der Erfindung kann insbesondere bei der Laugenbehandlung relativ kurz sein, z.B unter 
zwei Stunden betragen, so daB sie sich um fast eine GroBenordnung von der Behandlungszeit bei der Cellu'loseherstel- 
lung unterscheidet. Das Ziel ist die Entfernung nur der Anteile des Holzes, die im Hinblick auf den Verwendungszweck 
als Filterhilfsmittel unerwiinscht sind, d. h. geschmackliche, geruchliche und/oder farbliche Wirkungen im Filtrat aus- 
uben_Es handelt sich hierbei nicht in erster Linie um Lignin, sondern um Verbindungen wie etherische Ole, Terpenole 
und Terpenoide, Gerbsauren, Fette und Wachse, phenolische Substanzen (Lignane, Phenylpropane, Cumarin) Stilbene, 
Mavonoiae una aergieicnen, aie eine Menge von ca. 4 dis 3 oewicntsprozent aes trockenen noizes au:S niai;iieii. Es Uul 
sich gezeigt, daB diese Verbindungen durch eine Behandlung mit verdiinnten Laugen oder Sauren schon bei Umgebungs- 
temperaturen unter Atmospharendruck so weit aus dem Holz herausgelost oder aber unwirksam gemacht werden kon- 
nen, daB die behandelten Holzpartikel fur die praktische Verwendung als Filterhilfsmittel sensorisch hinreichend neutral 
sind. Es kommt nicht darauf an, daB bei einer scharfen Analyse keinerlei Ruckstande der unerwunschten Art mehr fest- 
zustellen sind, sondern daB z. B. ein mit dem Filterhilfsmittel gefiltertes Medium bei der sensorischen Priifung keinen 
Holzgeschmack oder Holzduft und keine braune Verfarbung erkennen laBt. 

Gerade bei Holzpartikeln als Ausgangsprodukt kann das erfindungsgemaBe Filterhilfsmittel besonders wirtschaftlich 
bereitgestellt werden. Die Kosten diirften in der gleichen GroBenordnung wie die Kosten fur Kieselgur liegen, aber nur 
etwa ein Drittel der Kosten fur Cellulosepulver betragen. 

Es scheint auch so zu sein, daB die erfindungsgemaB behandelten Partikel eine oberflachlich zusatzlich aufgerauhte 
bzw. zerkluftete Struktur erhalten, die die Filtereigenschaften vorteilhaft beeinfluBt. 

Die Behandlung kann relativ zu den Behandlungsdauern der ZeUstoffherstellung kurzzeitig sein. 

Die Mahlung bestimmt weitgehend die Filtrationseigenschaften. Bei feiner Mahlung ist in der Regel die Permeabilitat 
der Filterschicht geringer. Durch die Mahlung (Mikronisierung, Fibrillierung) wird zudem die Partikelform beeinfluBt, 
die wiederum den noch zu erlauternden Wasserwert als MaB fur die Durchlassigkeit der Filterschicht verandert. Bei fas- 
ngen Celluloseprodukten konnen diese z. B. mehr oder weniger fibriUiert sein. Die Mahlung kann auch in mehreren 
Schntten erfolgen, indem sich einer ersten Mahlung zur HersteUung der Partikel eine weitere Mahlung nach der Behand- ; 
lung und vor oder nach der Trocknung anschlieBt. 

GemaB Anspruch 9 kann das Filterhilfsmittel im wesentlichen nur Holzpartikel ein und derselben Art, GroBe und \or- 
behandlung enthalten, also im wesentlichen einheitlich zusammengesetzt sein. 

Es ist aber gemaB Anspruch 10 auch moglich, daB das Filterhilfsmittel mindestens zwei nach unterschiedlichen Ver- 
fahren zerkleinerte Anteile der Partikel enthalt, um die Filtrationseigenschaften den Erfordernissen entsprechend einstel- ' 
len zu konnen. 

Unter dem gleichen Aspekt kann das Filterhilfsmittel mindestens zwei auf unterschiedliche Abmessungen zerkleinerte 
Anteile der Partikel (Anspruch 11) und/oder mindestens zwei aus unterschiedlichen Ausgangsmaterialien (Pflanzenfa- 
sern) hergestellte Partikel enthalten (Anspruch 12). 

^Das Filierhilfmittel kann auch andere, die Filtrationseigenschaften nicht beeinfiussende Anteile enthalten (Anspruch < 

Es kann auch eine Mischung mit anderen, d. h. nicht aus Pflanzenfasern bestehenden filteraktiven Anteilen sein (An- 
spruch 14), auch mit mineralischen Anteilen (Anspruch 15), namentlich mit Kieselgur (Anspruch 16), was die Wirkung 
hatte, den Kieselguranteil und die damit einhergehenden eingangs erwahnten Probleme zu reduzieren. 

Es kommen aber als zusatzliche Bestandteile auch andere mineralische Filterhilfsmittel, insbesondere Perlite, in Be- < 
tracht (Anspruch 17). 

GemaB Anspruch 18 soli die groBle mittlere Partikclabmessung des gebrauchsfertigen Filterhilfsmittel unterhalb 
3,0 mm liegen. 
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Bei faserfdrmigen Paitikeln hingegen soil der mittlere Faserdurchmesser unter 1,0 mm liegen 
„ J* 6 ^o- 1 d " rch 1 , Mahlu "g hergestelk sind, haben sie keine scharfe GroBe, sondem eine GroBenverteilung e.wa 
nach emer GauB schen Kurye. D.c Lage des Maximums dieser Kurve sei hier als groBte Partikelabmessung verstLden 

Das erfindungsgemaBe F.lterhilfsmittel kann zur Bildung von Anschwemm-Filterschichlen in der gleichen Weise ein- 
5 gesetzt werden, wie es bisher bei den mineralischcn Filtcrhilfsmitteln der Fall war. 

Hi. D p^? dUr l 8 S i Ch 3U ^ h 3Uf dn Verfahren gemaB Anspmch 20 zur HersteUung des Filterhilfsmittels, bei dcm 

die Partikel wahrend einer Einwiritungsdauer mit der Behandlungsflussigkeit digerieri werden 

Em in Betracht kommender Temperaturbereich bei der Behandlung der Parlikel ist der Bereich der Umgebungstempe- 
ratur. der zwar keinen Heizenergieaufwand, dafur aber langere Behandlungszeiten erfordert (Anspruch 21) 
10 bin weiterer praktikabler Bereich mit kiirzeren Behandlungszeiten ist 5O-130°C (Anspruch 22) 

Ein wichuges Verfahrensmerkmal bei der Behandlung der Partikel ist jedoch, daB die Behandlung auch bei Tempera- 
ZTc 1 ™, £• ?° 8 leichz f8 bei Atmospharendruck stattfinden kann (Anspruch 23), was die fur die HerTtel- 
lung des Filterhilfsmmel benougte Anlage wesentlich vereinfacht. 

Be. der bevorzugten Arbeitsweise nach Anspruch 24 wird als Behandlungsmittel verdunnte Lauge verwendet 
15 Es kann gemaB Anspruch 25 bei Atmospharendruck im Temperaturbereich von 70 bis 90°C gearbeitet werden was 
erne gegenuber der Umgebungstemperatur deutlich erhohte, jedoch unter dem Siedepunkt liegende Temperatur bed'eutet 
und den Einsatz von DruckgefaBen eriibrigt. Dies fiihrt mit einem Minimum an apparativem und energetischem Auf- 
wand zu einem brauchbaren Filterhilfsmittel. & 

™ H " p^"! 1 ^ Ti dne , Waerige L8sUng mit eine,n AnldI VOn 2 bis 10 Gew " % der tnxrkcnen Lauge, bezogen auf 
20 den Feststoffgehalt, bedeuten (Anspruch 26). S 

Bei der bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung wird Natronlauge verwendet (Anspruch 27) 
Die Einwirkungsdauer hangt abgesehen von Druck und Temperatur vom Losungsvermdgen der Behandlunesfliissie- 
keii l fur die unerwiinschten Inhaltsstoffe ab und wird bei Wasser als Behandlungsfliissigke.t relativ am langsten sein Bei 
verdunnter Lauge als Behandlungsfliissigkeit kommen auch keine Einwirkungsdauern im Sekundenbereich in Belracht, 
25 sondem solche, die im Vergleich zu den bei der Celluloseherstellung notwendigen mehrstiindigen bis tagelangen Einwir- 
kungsdauern kurz sind. Die Einwirkungsdauer ist zum Teil von der PartikelgroBe abhangig 

S.ebem.Bt sich im ubrigen danach, daB gerade nur die sensorisch maBgeblichen Stoffe aus den Partikeln, insbesondere 
den Holzpartikeln entfernt werden sollen. Letzteres Ziel ist erreicht, wenn hochstens 10Gew.-% atro der Holzinhalts- 
30 dfuo^^cgchT PrUCh 28) ' Wahrend " ^ ^ CeUuloseherstellun g «™ d * Befreiung von meist mehr als 30% 
^Die Einwirkungsdauer kann bei einer Laugenbehandlung insbesondere zwischen 5 und 120 min. liegen (Anspruch 

Die Stoffdichte, d. h. der Gewichtsantei! Her PartiM ; n /V.r v*Hfln n t«. t ,..«,» u„ n „ u„; j„. c v: . , c/ ». u_ 

tragen (Anspruch 30). " ° "~' = 

35 Die Partikel kdnnen nach der Einwirkungsdauer gewaschen und getrocknet werden (Anspruch 31) 

Die PartikelgroBe (Maximum der KorngroBenverteilung) kann wahrend der Behandlung bis zu 10 mm, vorzuesweise 
0,1 bis 1,0 mm betragen (Anspruch 32). 

Da bei einer Mahlung in der NaBphase sich die Kornform andert, eroffnet sich auf diesem Wege eine Mdelichkeit den 
Wasserwert einzustellen (Anspruch 33). 
40 Im EinzelfaU ist es ohne Aufgabe der sensorischen Unbedenklichkeit moglich, die Partikel nach der Laugenbehand- 
lung und dem Trocknen weiterzuzerkleinern (Anspruch 34). 

Urn im Hinblick auf die Filtereigenschaften eindeutige Verhaltnisse zu bekommen, empfiehlt es sich gemaB Anspruch 
35, die Partikel nach der Laugenbehandlung und dem Trocknen zu klassieren. 

Die Erfindung verkorpert sich auch in der Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus Pflanzenfasern, die wahrend ei- 
45 ner Einwirkungsdauer einer Fliissigkeitsbehandlung unterzogen worden sind, die die sensorisch wirksamen Stoffe aus 
den Pflanzenfasern entfernt, als F.lterhilfsmittel (Anspruch 36), insbesondere wenn die Partikel nach dem Verfahren der 
Anspruche 20 bis 35 behandelt worden sind (Anspruch 37). 

38f " e BetraCht kommende Verwendung erfolgt insbesondere in der Getranke-, insbesondere Bierfiltration (Anspruch 

50 Andere Anwendungsfelder der Erfindung sind die LebensmittelfiltraUon (Anspruch 39), also z. B Zuckerlosungen 
6pe.seol, Feu, Gelatine, Zitronensaure, Alginat usw., die Filtration im Bereich der Chemie (Anspruch 40), also z. b' 
cmoralkali, .m Bereich der Reinigung von Hilfsfliissigkeiten der Metallbearbeitung (Anspruch 41) also z B Kiihl- 
schmierstoffe, Walzdle, Schleifdle usw., und im Bereich der Pharmazie und Kosmetik (Anspruch 42) 
« a , Jf ters " chun 8 der W^samkeit der erfindungsgemaBen Behandlung der Pflanzenfaserpartikel wurden unbehan- 
55 delte Pflanzenfaserparukel (Lignocel C 120) mit erfindungsgemaB behandelten Pflanzenfaserpartikeln (Probe Nr. 1 
1 robe Nr. 2; Probe Nr. 3) vergbchen. Die Proben Nr. 1 bis Nr. 3 wurden wie folgt behandelt- 

ono7°J 6 oS' Df 51611 "^ der behandelten Pflanzenfaserpartikel wurden in einem Misch- und Aufbereitungsreaktor bei 
rJ™ .\»T ! z "l atzbches Temperieren und ohne Ruhren 330 g Holzfasennehl (Partikelbereich: 70-150 urn) 
3 /OU ml Wasser und 15,8 g festes Nairiumhydroxid digeriert (umgesetzt). Der Feststoffgehalt lag unter 10 Gew -% die 

60 Re.ens,onsze,t betrug mindestens 16 Stunden, der PH-Wert der waBrigen Lauge lag nach 1 6 Stunden unter 1 1 ,3.' ' 
wiT ^S aUg r ™S " ber eine " Kunslstoff - Fill er abgcnuscht, der vorgetrocknete NaBkuchen wurde in heiBcm 
Wasser (70 C) aufgeschlammt, so daB ein Feststoffgehalt unter 15 Gew,% erreicht wurde. Es wurde mit verdiinnier 
balzsaure ein End-pH-Wert von 3,0 bis 7,0 eingestelk und die Losung iiber einen Kunststoff-Filter abgenuscht. Die an- 
schheBende Nachwaschung erfolgte mindestens zweimal mil jeweils 200 bis 500 ml 70°C heiBem Wasser 

65 Probe 2 wurde mit heiBer Lauge behandelt und kail nachgewaschen. In einem Misch- und Aufbereitungsreaktor wurde 
be, Tcmperaturen uber 50°C und unter Ruhren 330 g Holzfasermehl (Partikelbereich: 70-150 urn), 3700 ml Wasser und 
wcn.ger als 1 2 g festes Nainumhydroxid digeriert (umgesetzt). Der Feststoffgehalt lag unter 10 Gew.-%, die Retensions- 
zeit betrug m.ndestens 20 M.nuten, der pH-Wert der waBrigen Lauge lag bei Versuchsende unter 10,8. Die Natronlauge 
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wurde iiber eincn Kunststoff-Filter abgenuscht, der vorgetrocknete NaBkuchen wurde in heiBem Wasscr (70°C) aufgc- 
schlamnii, so daB ein Festsloffgehalt unter 15 Gew.-% erreicht wurde. Es wurde mil verdiinnler Salzsaure ein End-pH- 
Wert von 3,0 bis 7,0 eingestellt und die Losung iiber einen Kunststoff-Filter abgenuscht. Die anschlieBende Nachwa- 
schung erfolgte mindestens zweimat mil jeweils 200 bis 500 ml 20°C kaltem Wasser. 

Probe 3 wurde im Technikum hergestellt. Der Feststoffgehalt war mil den Laboransatzen vercleichbar. Es wurde drci- 
mal kail gewaschen. 

Zur Bestimmung der Ausbeute wurde der jeweils entstandene NaBkuchen 5 bis 10 mm diinn auf Folie aufgebracht und 
getrocknet. 

An diesem Material wurden der WeiBgrad und das Schiittgewicht bestimmt. 

Die Ausbeute (atro) lag bei mindestens 97 Gew.-%, das heiBt hochstens 3 Gew.-% der Beslandteile des eingeseizien 
Holzfasemtehls wurden durch die Laugenbehandlung herausgeldst. 

Die sensorische Priifung erfolgte in ciner waBrigen Aufschlammung, in der 1 g Produkt bei 100°C in 150 ml Wasser 
aufgeschlammt worden war. An dieser Aufschlammung wurden Geruch und Geschmack gepriift. 

Urn einen Eindruck zu gewinnen, was in dem unbehandelten Holzpartikelmaterial (Lignocel C 120) einerscits und 
dem der Laugenbehandlung unterworfenen Holzpartikelmaterial (Proben Nr. 1-3) andererseits an extrahierbaren Stoffen 
noch enthalten ist, wurden die Materialien einer Exlraktion in einer Soxlethapparatur unterworfen. Die Menge der in den 
Materialien enthaltenen noch extrahierbaren Inhaltsstoffe sind ein MaB fur die Eignung der Materialien als Filterhilfs- 
mittel fur sensorisch anspruchsvolle Filtrationen. 

Bei der Extraktion in der Soxlethapparatur wurden 5 g des auf einen Feuchtegehalt unter 10 Gew.-% getrocknet en Pro- 
dukts 5 Stunden mit 250 ml Ethanol/Wasser (1 : 1) extrahiert und der Extraktgehalt gravimetrisch bestimmt. 

Mit dem auf einen Feuchtegehalt unter 10Gew.-% getrocknetem Material wurde schlieBlich nach einer Arbeiisvor- 
schnft der Firma Schenk eine Versuchsfiltration bei 20°C durchgefiihrt, bei der die NaBkuchenhohc, der Darcy-Wert, das 
Schwemmverhalten und der Wasserwert bestimmt wurden. 

Die Ergebnisse der Versuche sind in der beigefugten Tabelle zusammengefaBt. 

Die Beurteilung im sensorischen Bereich erfolgt nach Wertezahlen. 0 bedeutet gut, 10 bedeutet schlecht. 

Es ist in der Tabelle zu sehen, daB das unbehandelle Material im Hinblick auf den Geruch einen Wert 8 aufweist, der 
wesenthch schlechter ist als die Werte der behandelten Proben Nr. 1-3. 

Dasselbe gilt fur den Geschmack, der bei dem unbehandelten Produkt Lignocel C 120 maximal schlecht zu beurteilen 
war. 

Ein wichtigerPunktist die Extraktmenge. Bei dem unbehandelten Produkt Lignocel C 120 lieBen sich noch 3,37% ex- 
trahieren, wahrend die entsprechenden Werte der behandelten Produkte urn 1,0% liegen. Das bedeutet, daB durch die re- 
lativ milde Laugenbehandlung ein erheblicher Teil der extrahierbaren und beim Einsatz des Produkts als Filterhilfsmittel 
uiilci Jnisiaiiucii siurenden Inhaitsstone oereiis nerausgelost worden sind. 

Durch die Laugenbehandlung des Produktes und die anschlieBenden Waschvorgange laBt sich in einem gewissen Urn- 
fang EinfluB auf den Wasserwert nehmen, der ein MaB fur die Durchlassigkeit des Filterhilfsmittels ist. Die Bestimmung 
des Wasserwertes erfolgt mit einem Labordruckfilier (Durchmesser 50 mm) und einem Wasserhochbehalter mit Niveau- 
regelung. Zwischen dem Niveau des Wassers im Wasserhochbehalter und dem Filterboden ist eine Differenz von 2 m 
einzuhalten. 

Der Laborfilter wird mit einer angefeuchteten durchlassigen Celluloseschicht (Schenk D-Schicht mit der Siebseite 
nach unten) versehen und verschlossen. AnschlieBend werden 25 g Filterhilfsmittel in 200 bis 300 ml reinem Wasser auf- 
geschlammt und vollstandig in den Laborfilter uberfuhrt. Der Laborfilter wird an den Wasserhochbehalter angeschlossen 
und entluftet. Nach einer Minute werden 500 ml Wasser abfiltriert und anschlieBend die Zeit fur die nachsten 100 ml Fil- 
trat gestoppt. Der Wasserwert ergibt sich aus der gestoppten Zeit wie folgt: 

Wasserwert = 480 

Zeit in Minuten 

Wenn sich hierbei ein Wasserwert kleiner 150 ergibt, erfolgt die Bestimmung wie oben, jedoch unter Anwendung von 
nur 4 g Filterhilfsmittel. Dann ergibt sich 

Wasserwert = 76,8 

Zeit in Minuten. 

Je kleiner also die Zeit ist, die eine beslimmte Wassermenge zum Durchstromen der Fillerschichi bendtigl, desto gro- 
Ber ist der Wasserwert. 
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Patentanspriiche 

1 . Filterhilfsmittel welches kleinteilige Partikel aus Pflanzenfasem umfaBl, dadurch gekennzeichnet, daB die Par- 
likel einer Fliissigkeiisbehandlung unterzogen worden sind, die die sensorisch wirksame Stoffe aus den Pflanzenfa- 
sem enifemt. 

2. Fikerhilfsmittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel Holzpartikel umfassen. 

3. Filterhilfsmitieln nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel Holzfasern umfassen. 

4. Filterhilfsmitieln nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel Holzzerkleinerungsreste umfassen. 

5. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel einer Behandlung 
mil einer verdunnten Lauge unterzogen worden sind. 

6. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel einer Behandlung 
mil einer verdunnten Saure unterzogen worden sind. 

7 . Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel einer Behandlung 
ink einem organischen oder anorganischen Losungsmittel unterzogen worden sind. 

8. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel einer Behandlung 
mit Wasser unterzogen worden sind. 

9. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB es im wesendichen nur Holz- 
partikel ein und derselben Art, GroBenverteilung und Vorbehandlung enthalt. 

10. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB es mindestens zwei nach un- 
terschiedlichen Verfahren zerkleinerte Anteileder Partikel enthalt. 

11. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB es mindestens zwei auf un- 
terschiedliche Abmessungen zerkleinerte Anteile der Partikel enthalt. 

12. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB es Anteile aus mindestens 
zwei unterschiedlichen Ausgangsmaterialien hergestellten Partikel enthalt. 

13. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB es andere, die Filtrationsei- 
genschaften nicht beeinflussende organische oder anorganische Anteile enthalt. 

14. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB es andere filteraktive Anteile 
enthalt. 

15. Fiterhilfsmiltel nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB es andere mineralische An- 
teile enthalt. 

16. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB es Kieselgur enthalt. 

17. Filterhilfsmittel nach einem der Anspriiche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB es Perlite enthalt. 

IG. riucuiiuMiiiuci nacii eineiu tier Anspruche i bis i7, dadurcn getcennzeicnnet, aau die mituere rarUKeiaDmes- 
sung des gebrauchsfertigen Filterhilfsmittels unterhalb 3,0 mm liegt. 

19. Filterhilfsmittel nach einem der Anspruche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB bei faserformigen Partikeln 
der mitdere Faserdurchmesser unter 1,0 mm liegt. 

20. Verfahren zur Herstellung des Filterhilfsmittels nach einem der Anspriiche 1 bis 19, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Partikel wahrend einer Einwirkungsdauer mit der Behandlungsfliissigkeit digeriert werden. 

21. Verfahren nach Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur der Behandlungsfliissigkeit wah- 
rend der Behandlung im Bereich der Umgebungstemperatur liegt. 

22. Verfahren nach Anspruch 20 oder 2 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur der Behandlungsfliissigkeit 
wahrend der Behandlung 50-130°C betragt. 

23. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 22, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur der Behandlungs- 
fliissigkeit wahrend der Behandlung unter 100°C liegt und die Behandlung unter Atmospharendruck erfolgt. 

24. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 23, dadurch gekennzeichnet, daB die Behandlung mit verdiinnter 
Lauge erfolgt. 

25. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 24, dadurch gekennzeichnet, daB die Temperatur der Lauge wahrend 
der Behandlung 70 bis 90°C betragt. 

26. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 25, dadurch gekennzeichnet, daB die Konzentration der verdunnten 
Lauge 2 bis 10 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffgehalt betragt. ■ 

27. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 26, dadurch gekennzeichnet, daB als Lauge Natronlauge verwendet 
wird. 

28. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 27, dadurch gekennzeichnet, daB die Einwirkungsdauer so bemes- 
sen wird, daB hbchstens 10 Gew.-% atro der Holzinhaltsstoffe entfernt werden. 

29. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 28, dadurch gekennzeichnet, daB die Einwirkungsdauer 5 bis 
120 mi n betragt. 

30. Verfahren nach einem der Anspruche 24 bis 29, dadurch gekennzeichnet, daB die Stoffdichte bei der Behand- 
lung 5 bis 25% betragt. 

31. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 30, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel nach der Einwir- 
kungsdauer gewaschen und gelrocknet werden. 

32. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 3 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die PartikelgroBe bei der Behand- 
lung bis zu 10 mm, vorzugsweise 0,1 bis 1,0 mm betragt. 

33. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 32, dadurch gekennzeichnet, daB durch eine Beeinflussung der 
Mahlung in der NaBphase (Refiner) der Wasserwert eingestelll wird. 

34. Verfahren nach einem der Anspruche 20 bis 33, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel nach der Behandlung 
und vor dem Trocknen, gleichzeitig mit dem Trocknen oder nach dem Trocknen weiter zerkleinert werden. 

35. Verfahren nach einem der Anspriiche 20 bis 34, dadurch gekennzeichnet, daB die Partikel nach der Behandlung 
und dem Trocknen klassicn werden. 
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36. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus Pflanzenfasem, die einer Einwirkungsdauer einer Flussigkeiis- 
behandlung unterzogen worden sind, die die sensorisch wirksame StofFe aus den Pflanzenfasem entfemt, als Fdter- 
hilfsmittel. 

37. Die Verwendung von kleinteiligen Partikeln aus Pflanzenfasem, die nach einem der Anspriiche 20 bis 35 her- 
5 gestellt sind, als Filterhilfsmittel. 

38. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 in der Getranke-, insbesondere Bierfiltration. 

39. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 in der Lebensmittelfiltration. 

40. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 im Bereich der Reinigung von Hussigkeiten in der Chemie. 

41. Die Verwendung nach Anspruch 36 oder 37 im Bereich der Reinigung von Hilfsfliissigkeiten der Metallbear- 
10 beitung. 

42. Die Verwendung nach Anspruch 26 oder 37 im Bereich der Pharmazie und Kosmetik. 
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